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Uttdet tarfckelyBpo^jaiset koostumiilcset ja menetelma iiiiden 
valmbtamJseksi 

BBiUa oleva kdcslaie kostee paiennivaaiimukBen 1 johdannon mukaisCa lacaciBhim 
tilddcdydcoostonuifltm volinietaiiusekn. 

Tifllaisen monoiclmati nmkaim tBikksIykBen esteri tai eetbedjohdaniiamai « fftfit»*a.m 
hapjiamijjsa nln.siiht«Kma reagniTnaan sena'sen alkanolin kanssa, Joka sisffltm 1-6 
hydiolayyliiTiu]^, ja xcakdotuotD olotoan talteeo seUidsauuio toi saotBtaan 
jaflcokaffl'ttBlyyn. 

KelmntnicnRlniemyAspatimaivaathnukseii l9iiiukaisiaiiufiiatailte3y^hdanMis- 
pdijaiaia kooBtamulcsia sdA patentlivaatinnilEseii 21 nuikEdata kiytm. 

Luonnon tSiWooIys on kennaUiselta fiinkdonaalisoudcltafln ^saiiikcitaiiicn ybdiate. Joka 
aisaltaa gliikDosiyisiiifia kohdea 3 hydioksyyliiyhnu'Sa. J .nomion rarlrtrfllyl«en polymeeri- 
konaponcntit ovat amyloosi ja amylopcktiini. Nffiden polymecrien kcskmaisct svhtect ja 
inoJekyylipainot voivat vajhdella kasvUajin mukaaa. Amylooa on Jmeaarinen poJyjjteffli. 
joasa glokooaiykBilcfit ovat Hittyncct bcnaiinsa 1- ( alfa)- 4- glykosidlfiidoksilla. Amylopdk- 
tiim.jokao!iaik3cdjteenhaaioittairatpa^^ 

tdditiiduluiiii. Luumum IBrlckdyludsia pciuiiiiUiildwIys sisaiiaSL edelleea C4i nascanaaa 
estBTeitynytta ortafosforihappoa kaskimaMria 1 fosEaattiiylunin per 200-400 glutoosi- 
yksikkoa. Naiden fosfaattiryhmien anionisclla InontecsUa cm seKtetty penmataildsBlys- 
vesidispeaioideii parempaa staWifisuuttaniiiihhi faunmomitakkalykBliD veaattana. 

PbrioteiseBli kemiallkesti valmiststtiQa taifckelyksen fosforih^oestereita on laytetty 
toaamaan cadm. mwprwarikuniipuhjaiiitei liUeluiiliiiuujeu silouluiuislujuaua ja 
sitotttamisen nopeutta. 

TidckelykBBn tranBglykosylaatiotuatleet ovat ennestaSn tunnetbija. LuoimontBi3±el3tee8t& 
un valmisiBUu innsfiJykosylaaUuuxolUdla saaUamidLi iBrMicIys Ku&mwmi ollaistBn 
aUaAoEen, katan metanolin, etenolin. butanoKn, etyleeniglyfcolin. piopyleeniglykoHii tai 
glyseroJin, Kanssa happamissa oJosuhudBsa, joUoin muodostuu alkyyli- Ud hydtulud- 
allwfiglukDaidiyiidiBteitS, jdta tSssfi yhteydesaS kuteutaan transglykosylaaliotuorteiksi. 
NUssa BDhydrogluImosin C-1 -asemaan on liiuynyi alkyyU- ud hydrukidalkyylhyluiia. 
Vastaavia )4idi8teita on wySs valndgtattu tBcUcelyksen monQmeerista di ^okoosJsta. 
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TunnetuBsa tekniikagsa, jossa on tfihdatty oKgOOTeerisiin taotteisiin, on transglykosylBa- 
tioUa CTJdn luoieuu bulyylijglukyiddcia. VaJuiismspnosessm iShtoaineena on dDut glukoosi 
tai taddsdys. Kon IShtiSaineena on kaytetty taddcelystS, on jouduttu kayt^maSn painetta 
4x10^ Fa Ja 120 a lSmpotilaa.G]ukoosistii liihdeiiaessa vuidiiaui luijuia aoauaali- 
paiaeesaa. 

Butyyli tai metyyliglukosideista on edeUeeji valmiatettu aillgrylipoly^iikosjd^a anHnnni^g 
buoryli- tai metyyliglukosidiBn leagoidahappaniiasa olosuhceissa coisen, lavsinisesa piiJcah 
toilikstjun cmoovon olkoholin Icanssa. TSllSin xeaktian msiinmii8ess& vaiheessa Idlvtettv 
allCDholi Cbutanoll tai metanoU ) Rorvaumu udsen vaibeeD plikBhiililGeduiseiUa «ii»?Tit»iiiiH 
Toiacsss vaihoossa on k&ytotty painetta 2x10^ Pa. 

AnhydtoglukDoainlK^phoue-polyinoroiniiaaEeenaDiPi]^ - cm oUut 1 7 eH sen 
mxHe^yyfOpaiao oa oUaimaicsiniissaan 1135 H- Qiydroksite tiacy^BtOM^ISke^ 

Kriells esitetlya telmiiklcaa on kuvattu julkaisussa Mannftea Biennami. Kad Schlmidi und 
Paul Schulz, "Alkylpolygluikoaido-Toohnology undBgenacliofteii'*, Starofa/SOilcB 45 
(1993) Nr,8S. 7^1-288 

'l^ansglyfcnsylBatioiBkniikkaa on myBa kiytetty pinta-iktiivifiien alneidai valmisrainiseBn 
Meman eri leaktiotieta IdLytOntiOla. Niinpa dioHlla ta^ gtysoraiima liaiMslykoaylBaliQreakdo 
on anonfettn monnmeeriaaeelle saakka, saatu tnote on toiaessa vaiheessa fcBsftbhy 
otylcenioksidina tai propylcoaioIoBidilla polyoctteajkBtjnn valnustamiBekBi, ja kobnanfena 
vaihfifina on olliit hyriTOksialkyyUeBttfinn eaterninti rafsvahapnlla. TSmi\ on fsaam 
motteekai polyalkoksyloidun polydiglukosidin rasvahappoostori QAM. Bom, 
Cl-Mehltetter. C A. Willham and T. AMcGnine. "Fatty Acid Bsffms of PolyaTknxylated 
polyd glykosidea as faread addilive»". Food Prod. Dev. 1973- Vol. 7, p. 30-32; PJI Ottoy, 
CLI . Mnhlfmner, C.K. Jllst, "PolyoxyftrtiylBnft Krhtsrs orsnmA HWynl CSIycoaides an Their 
Patty EsterB'*, J. Am. Oil Chan. Soc, 1963, VoL 40, p.76-78; jaPtoter J3, Tbiocmortoa, 
ISichard R. Bgan and David Aeiony, OayJe K. MuJbany, JWalix H. f liny "Hindegradabte 
Suifactants Deaivedfrom Com Staich", J. Am. Oil.Cbenj. Soo., 1974. Vol 54. p. 486-494). 

liansglykoBylointiin liittyvig mtkaisuja on csitetcy patenttikiijaUisaudessakin. NilnpS US- 
patenti$8a4/)11389 on sdostettu, ndten ei-jonisia pinta-akriivisia aineita voidaan vahnista 
laridBdjfccsta tai ddcBtrooaiata auonttamallB ttanflglylDosylaatio pKJpyJcamiglykolilla tai 
mntoksietanolij/a ja aaatfamalla tnnm aen jlllk«ni Teaeninraan alkyyliepokaidhi. eBim. 1.2- 
epksiddsaanin tai muideai epokoyfadisteidcn kansra. 
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DB paienUBfla 19714166 on eaitetty penmatarkkelyksen traasglykosylaatio glyseroHlla 
kayniaxnanalcatalyyidiia sulfozneiipihkBhappoa. Tuoneen molelsyylipaino oli 16 000 £/md. 
Sitiildlytectim 16 % liuoksenam^mtufifia fiovdlotuteesaa. 

5 

PintflrfOcdJviston alnddcn lialOcai torMcelyksen trtmsglylcoGylaatiDtuotteme on ehdotettu 
myos miiita kayttoja. ADgrffien valmistamlseksi on enMn suoriicmi iransglykosylaado- 
icaktio ctylccini^ykolilla monoroccriastcollo ja tuotteesta on sitten vahmstettu erilaiaia 
fllkydihareeja (W.O. Mdrillip. J.N.Kellan. CJNf. Inipola. R-W. Bnckney" Glycol Glycoside 
10 in Alkyda" J. PainL Tcohnol. Vol. 42, No.S44, May 1970, p, 312-319). 

TBEkkclyksCT ctylccniglykoli- ja glyscan^lipohjaisia tnmgglykosylaatiotaotteita on my6s 
VSiytmy-pcAyemes^ polynrBraanivaalitojen valmistukseen. TraortRglylco- 

sylaatio on suoritotto tunncttuun tapaan ja tuottccnj on annottnrcagoida propykjcniglykolin 
I S kanssa polyeetterin valmistamiseksi ja taa on kayteoy polyolikomponennina iBalniossa dl- 
isosyanaattien kanssa* 

H-^alonttihakamukacn 20020317 mukaan kaytctfiSn tBrUsclykson ja polyolicn inono- 
meerlaiH ja nlignmaeriRia frsmsglyknaylaarimnntmita Irortean loiiva-ainepiinianncten 
20 0ynaav}88affii)dkQlysIiiniQissa. 

TaydcJllsyyden vuoksj mainittakoon cttS tarkkdyksen transglykosylaatio dBollen ja 
polyolien, kuten etyleeniglylrnhn ja glyRRmlm, kariRfja on fmontftttii ekfitninsioTelfniResri. 
Ekstiuusiotckniscsti tuototoista ctylccnig^ykDliglukosidcista on valmistotta cdcllccn 
7.5 pTOpylpp-mglykoJin kanssa polyeettcri jfl sitR on kSyteity polyiOTtaanivaahtojen 
vabniatuksccn. 

Pl-patmtdhakcanuteessa 2(K>20313 csitctaSn t&ridcclysjohdannmstcn, ctcnkin taikkclys- 
asetaatlien txanaglykosylaatio dicli&n japolyolien, kuten etyleeniglykolln jaglyaerolin, 
30 kanssa, joUoin rcaktiotuotteena saadaan asetyloitundta l-hydroksialkyyli 

(pnlyasfttyyJiglukosideja). TamSn rafkaisun mnkaisesti taridcelyBasetaatin tcamglyko- 
sylaatlotuottm valmist&iaaii xoaKOimalla iMoIysast^iaatU kappamau kaUdyyliii iSsiia 
nlleaaa f1in1iy1im»atSn kanssa 120 --140 ""Ctn iSmpQlflassa. 

3S Yhtemvetana voidaan todeta, ectft ctasglykosylaatiotnotteita on valnaistettu natiivi- 

t£bidc&lyksesta janatiivha^elysasctaaleis^ joUoh) roaktjo on suozitotbi olosnhteissa^ 
jotka saavat tgrkkdysketjun pilkouainusen ahhydroglukDosijdcsikaikai, anhydxo- 
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^oosloligOineeieacsJ lai vaslaaviksi asetyloitundksi tuottdksj.H-pBtenttihakenwksen 
20020313 mukaajj kontrolloidaan afietyyHiyhmasnhsntimtiota anhydroglukoosiykslkoissa. 
AHcyyapolyglUlcosidit ovat oUbbL kayllOkdiioisia pinta-aktiiviaiiia ainoma. Taridtelye- 
oflctoalin tronsglylMsylaatiotaaneet ovat kayttSkdpoisia tftrictoBlyspnhjaistBn Imuniasola- 
S liimojen ja poly(a5ayyliaDhydiuglukoosl>j?olycBteri]cop^ vahaiBtnksessa. 
Enoestaan tunnsiaan mySe vesfliubriaen, mononieeriseii inetyy«cl«lc«iMiiTi Mynamlaen 
hot-rndtlUmana. 

TeJcniOcan lasoon Uinyy epWooMa, joka rajoillaa luuuettujBa tuottcidco kayttSkclpoisuutta. 
10 LaoimontBrkkelyksestatiaiiBglykoBylaatiolla valinistetatroonomeerit ja oJigowfterit nvai 
veteen liukenevia, kuien pinra-akiHvisiBtt alneiden wleB olla, dvBlka sUs sovidlo sellaisihi 
kohtdsiin Joflsa torvitoau vedenkestoa tai hyvSa veaJhSyrybaniaria. 

ItosglykoayloiBmn leoktioIltaipaiDaii, happokatalyytin ja {utkan leaktioajto viioksi monai 
15 mmennkoostuniukBBicwttvarilllsiajarildm 
hifldli, cnDca kmn no voidoim ottaa Is^^ftiSOn. 

NatiivitaiKksIykscsfi saaduBsa anhydroglulcoosiyksikSsssa on 4-hulen OBt-iyhman lisSksi 3 
vapaaia hydmlcsyyli-fiinktiaia. TastasyystHtffllalsen iransglykosyloidun inanumcBiiu 
20 layttaraincnpcdyniccrienylsBlIdctoSjohiflapoly^ 

i«»(wnjw8saiK)lymeeril£BdusBaBaakasvaanjisia vainliydro Tulukaeiia tiaadaau 

wcin crilaislBhBiittdtiunwto ja xiatjaiUoiteaajatakenteita. I^kkelyksen Iwjntaineq 
polymeenralfenne ja tairtceaTiioWkyyUpaino asensvat ndoiluksia uunieu polyiueedaa 
tyesBsnayyyddlc. 

25 

Tafldsdykscn Oll-jyhniien cstareiminoii osim. aactyylityhiiiiim KsBUpolyinesria tensisa 
kEs«vyytt» ja parfwilaa nlennaieesti polymeetin -vedeDkestavyyoB. TtmnonilQa laikkdys- 
pohjalsten BulaHimakooatanaiBtBa kayttSkdpoiBuuna on tBhin saakka toiitanMn lajoSttanat 
synteettisiiii polyiruientlhin penistovia snlaBimdooog n mi i i ksta helkompi lennlneii 
30 atabiiliua. THmfin vudkri usoisiin tnnoettmhin tBrkkBlystOaliumkoostumukBiin jouduf^ 
jisSamBSn ctikseen hapefwrrtlRRnesTnaindia tal moiiatennisOl scaWilisuunapaomlavia 
alndta. 

Luonnon taikkolysten tai niidcn johdannai'sten korl»Q molekyylipaino on pBiaaiaDinBn 
35 syy siihen, ettfi widen transglykosylaaiiossa JODdutaan kaytomBBn dkoholSkgniptnieaUui 
ylimSBrin, jotta xeakdoseolaessa oaavcnscaan xfitttvan alhaineii vUkouteetd ja 
neicnitiuteto. Ptosessln kustannDksia Usaa oaiohi mrve poisiaa pesenaua bd tiabuiuiiina 
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ylinfiSriiiua reasoiinaton jOkoholikw^^^^ 

eiindnolniaaiiAwuiiatolimi^ leakliuu IwuayyiUua tamitava hapan yhdistc 

EsiUa olevan kdcsinnOn tarkdtiikBena on pinslau luiuicumm tekniikkaan liittyvHt epSr 
5 kohdatjasaadaaikaanuudenlaigettaridsdyspoWaisecm^ 

paienuniu ja lalouddHsemmin sovdwvat esta. liimauBlduiulofiiaart, piiinoitaa- 
tdkndlo^^ japolyiBBenai caaka-anedssi. 

KdcBiiitSpetUBtau siihen Qjatukseen, evRi^s^ykoByl^<A»oxiBBivarri,iBi^f^y^- 
10 jdhdannalsista. kuten esieidsia ud eetrereista. jaikuvatoSmiSBlla niduflio-luaiiudlis.rU»i 
cjcttruusiopxoscssaia, Joasa dkoholitomponentti ja hahitiaesBa myoa katalysaatton 
sidotaan kemiaHisella sidotaeDa ttansglykosylaailotuoneeseBn. 

KtiKeemme on pteaMassa suwiieim aridoalyBBMetBffla ja oiemme yllHnaen voineet todeia. 
IS BttakSytettllvfen kwnikaalien wiuwa voidaan atentaa yU 95 % venattona aiMeeimmn 
tunnetnmntBloiHWcaan. saaiavillatransglykosylaaxicmiondUaonviel^aparenuM^ 
toknisot ominalsuudet kuin tmmehilla tekniiknllo vohnistemilla. 



20 



Kclcslonan avulla on aontu oikaon dvan uudenlaiaia tootteita, jotka kooatoivat t8rid»lyB 
johdannaisen tians^kosyiaaiioraoiiecsta. jdbi slsamtosfoiipiTDiaesialttposiajoliriawlB 
smoDqa, jotka ov* komiamaosti ffltouiwicet mooooabon. iJBita vmdaaii k&yitJSa 
polyinennnniBtta. 



•ilsmalHuemmin sanottnna keksimiBn Tnukaiselle menetelmaile on paaasiassa 
25 tttimuawnaiata Bo,innsaon caitetty potontdvaatta 1 tDimuainfiriddosnaBo. 

Kcksomen mukaiadlc tuottecUc on puoloataan tatmusomaiata ae. mikS on ealtady 
patenttivaatimuksen 19 tunnusmeilddasaaBa. 

m) Keksinnfln mukaiaellB kaytfille an tunnmomaista se, itiika cm esiwny 
patcnttivBHtimukBMsa 21. 

KckBinnan avuUa safflvuKtaan tonncttoiw teknukkaan -vcmOtaam haomattavia omja. 1-5 
massa % dioUa IShtoMnetBikkelyksen massasta on frHyshi niltIvS tonttamaan aJMstyloitmeen 
35 glukoosipolymccrin. jonka moolimassa on InoWam 10 000 gfeid, hydioksialkyyliiyfamlca 
niasi&n. 3 7noI-«« ( vasrtaaii. I inaBsa-% aitottJuinitta diolia). AlifosforihapOkteen oUessa 
katdyytdnayoidaanptDBessomtiBinpSfflanakSyt^ 170-190 
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•C :n iamp6til*«. Xari«all« lilnir«htella vc«da«n lucmnollisestl myoa lyheniM tarviturvaa 
idipymSaikaa. 

Keakaivi8eaekstnMdojaqe5tclH.2navtdlavoid«Bbomoge^^^ 
5 teniikajaienmnkautondrtataildcdyspartik^ 

Keksiimon avunavdda.in»mivuUH»n«ddittvaluinv«idol^^^ 

10 diuWaiulBUdyyIteiB d valtia.»atataivtee poistaa^eaktloscoksesta. ParantoBCOi 
»«ktiotehokkuaden vuokd leaWossa syntyy mininmHnen masia monoineensiB 
laakdooioneica. Jotka denuival haluUm pulymeeriBBn tamsglykosylwiUoUKiltecu saa-iioa. 

Korean subsHmtloasxeeii (PS>1) tarl*dy5es«rien,ku«n, ta*telyHa8eimdtoi.P^i«lUi 
15 valim8tetMieni«nsglytosyl«tuj«ta0ttddent^^ 
muodosiavtttoiamBSulaHlmat.jQl88avoidaanhytkly^ 

KrikBbmlln Hvullasaamvai LuoUBBlavaluusia Billot 

forfaatd- toi foafiittifunfction. NSilia uusilla taotteina on yUattSvia ja arvddaata oironai- 
20 5uuksla.NiMv<ddaaninm.kayaaapolymeioiniiiniah«ai^ 

vain M (kori«btn», koW vapaata bydn,ksyylifiinklicta. joiden y^-^H 
leagrida. NemuodostamaiM lineaarisen ud vato vShfflseM^ 
blols]dkopolyznM3n rakennelohlom. 

35 lOtofatMiyhdytHanaawumBBalSh 
muuiaman edm^Un avoUa* 

taxld.dysjd»dannamoa-TiUlatad««teta^ 
30 tuoteiia.joiiKaaimyciK}giuiniu»yj»^ 

modffioivia ^a-O*. eddja) TyypilUsesti tBia«dyBjohdaimcanen on noUmeta 

tfridsdykeestatai grffltincaduBta taiW^lytaeeta 

erid^iyksen selcaesteti/een«i lai oKsasietcu laiMcelyfi. TaiMaayB pudesa^ vol poW«i^ 
35 nrihintahanealaonnonaddselyl^eeojoidainmyloodpitd^ 

tiinipltoi8UU8lOO- 0%.NJinpafirtO»lysvdollapeiaslnctouuPBnma8m.i^^ 
3cai3mta,h«neeBta,nioisBiata,to^ctota.Bag«rt^ 
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viljakasvistd. 

luonnontaddcclyksista hapettamalla, hy<boly8(»molUw BilloittamaOfl. katSononndla. 
olcsastamailR, eetterSiroHIIS T8i 
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SopivdcdoniDd8toldiyttim«ikkaly«iMihj«atal^^^ 

lyLn vMcn Ud u^cammaa difaattfaca C^^-toWksyyfihapon muodoatamnsta estensia. 
illaise„esterinkart«toyyia«^ ^ 

KaibolcsyyHbappokompanentti voi icuitenkin my59 oHa p«rihR.i, lucmnosBae^fc^ 
tyydytcay.iauutyydytiamat«^ 

pal„utiWh:^o. «te«riinih.ppo. eijyhappo. »«,lih^ janSKlea sedteet1^«»i^^^ 

sekaplka- cua lyhyUcBijulalsukaAdtayylih^^^ 
maimttakooB asetaatm ja steanuriin sekaesteri. Esterin in„orin«t«miseen veto timnerasd 
tavamitmppoicn ohdluiuytok^uaa vastaayiahappoanlqrdridqa«te 
muita vastaavia ledaflviBiahappojoiMl B minisia. 

Tirktelyfaen rasvahappoesterien valmistas tapahtuu esim. lanen on esiteny alan jbI- 
20 kaiaufesa Wolff. IA-, Olds. D.W. ja HUbcrt. O J2.. The acyMon of C«n Starch, Aaytec 
and Amylopeclin. J. Amer. Chcm. Soc. 73 (1952) 346^ tai Uwa. ^.T' Ja JKeuge. R.O 
Fnipali»> uf Fatty Add Bilns of Amyloae. J. Ainsr. OU Chemists' Soc 39 (1962) 19 - 24. 

AlkoteviBbattfliiKriudsaBlufkbiuioaonhav^^^ pasasiassal^yttamaua 
25 edme^Wdiia ta*kdysaseiaatticii tranaglykosylaatioraottdta. mWceJysasetaattia voidaan 

vatoiataa antamalla tsikkdykscn rcagoida asctanhydridlp kanasakatalyytfa. laanHoUMsa. 

Kfltalyyttina teytesan esim. 50 % Bairiuinhydioksidia. MuniWti Hmneliit. alaa JriqalhMia- 

dcasa chitelyl aseiaallica valuiialuauKuctehiiai so^tttvai larkkdyaaactaathi Yahmsta- 

nuBeen. Vaihtdemalla etiMcahwwnhy*idio »B8i&iU katalyytlina kSytetyii einakseo 
30 maaiaa JB icakdOBikaa. voWaan valmiaUa cd aubalituulioaslmi oiuaavia tarlctelysasctaat- 

H^a. EaiinedcldnH soplvasta vataustusprosessistawdnittakoonPtpate^ 107386 

nsdidtm roeneteliDa, Jossa esmroimi uuuriWium paiiicen limeaa. 

Eraan BduDlsen BOvelluluBmuodon niukaoi larUudyskuiupuuciiui oii e«itt»ity ffiiKkdys. 
35 eduffismunin tiikkelysasetaatti, jonka 8ubsiit«uiioa«B on 0.5 - 3. ednlliaesti - 3 ja 
supiviuuiuu 2 • 3. 
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Token eduUiBea sovdIutMmaodon mukaan taricl«ly«kon,pnt,entti on hydroksiflkylotai 
ladAcly* uu ta,«ai. esterK-miein dityiscn cdnDisia ovathydrotaipropyylitarKtelya. jonka 
molaarinen Bubstimfioaste on emntiSSn 1.4. eduULsesti eDiniHHn 1 . ja hydroka- 
pupyyliiaril«lys«.teiit. joJdsD molaaiincn =nbsiimntioa«» on omntBto 1'* J'*^^^ 
5 1 ja erityisen edulli.e.ti 0.1 - 0.8. ja snh«htmiHo.«e on vatrimaan 2. etMUisesd 2^ 



3. 



TtansflyicosstoadoraoamvdinlsieManei^^ ^ 
IllSa IZmudnenieagoi^anhappanus^^ 
10 Jdka sisffl IM 1 - 5 hydrokBYVlirylunaa. Ja onaiaalla icaktiotoote taJtcen tai jalkoproscssoi- 
mttUfl. joka VM edelleen nod wakliovaihfi tai sekoitusvaihe. 

YJeensa taddcdyseflteriin eekoitetaan aopsoKnahatattn niSMdi mono^ di- bd triolin ja 
happaman kaialyytin seosia leakdoseoksen niiio«loHUiud««kHi. icakUoseokseen ^»daan 
15 fflekaamstaenagiaajaianipaajatUiMcdys^ di-tai tnolinkanssa 

rotritetaanjaamvaiobMaemptosesto 
nildkBenaon pdymeerisulate. Reaktiota >«rfdaan ko«trdloida 

laiadsioD eit vyOhykkelnen lampOdlaa. 

20 EekslimOnraokaantran5gly]a.sylaaiiarB«kii«sH«^ 

alkoholieia jahnppaintm aineen Gedkaesta aaroBoB, jokatasaiBesti Usiitaan pulvenmaiseen 
tBiKkBly^olidaiinaiseea hdmtua lorownooeen rooolimaBam vaslaavami annoBiUksauu 
Pulven voldaannqrBs emenredsticyvaiheiiatjlviBimindaffliii^ 
WradawssaJaBnoriiiaasenjaikeeniBatolovaJliBjasM^ 

25 

ADcoholikomponentclnakaytei^ eienkin alBmpua anamulia, jussa on 1 - 6 MiliaU«m»jii 
1 5hydiokDyyliryhmiUi,6tBnkinl 3hydmkByyBtytaiia.B8ini«Mswn5ix^^ 
meonoU, etan<»H, n-ptopanoli, isopiopanoU, n-bwanoU ja aak-butanoli. BubBtiuinidut 
Dlenmiat dkohoUt, kutm mstokrieiaDoK, etokrietanoH. artokamiebmdfi ja etoksunetanoli. 
30 jaiillralioUt,jotoaiBaimvai2ial3hydritoyyli^ 
glykoli ja ^yseniU. 

AlkohoBkon^nenttia IcBytetaan, bydroJcByylirylnmen lukumaarSn mnkaan. yleensa 0,01 - 
20 paino.% hiilihydraattilcomponentin massase. yjeensa ai - 10 patao-% aisfleem- nd 
35 propyleeidglykoUatBridMlyseaMriBatai-eetteriB^ 
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TWn5glykosylaaiio«alaicmliapp«iumala«al^ vHhvtmiiiinei-^- 
ha«poa.kutearikldlxappoa, suolahappoa^typpihappoa. vahvaaoxgsmisuhappoa to3t«i 
pia-toJueenlsulfoidhappoa. meiaanisulfonlhappoa, beniseanisulfunihappuu Uu UiOuofi- 
inetaanisolfonih.q,.oa, tai mono- tai polydkyloitaa aiyyli- mono- tei polysulfomlu^oa, 
5 katen Ksyleenl- lai tajmeeoisulfonihappoa xal dodekyyyBbenttBBniBuirum^ 

hapanta ioninvaihtohattaa. Happokatolyytta kayteaa. tyypniiaeati miaria^ jo&a ovat 
notaO.O00S -noiii S inodtt-%. edaBiseatt nota 0.002 -noin 2.0 iiiodi-«, erhylsen 
odoUiaoatiDoin 0.015-03 aooU^,kaytetynhiiiaiydmtininHI^ 

10 Kek8inn5nerityi6«iedanieeo oovellutuBmuodonmokaimkatdyyttinakayte©^ 
fosfoiipltoista happoa, kntaii f osforihappoa BaPOi. alifosforihapokettE. IH-Oa od 
foaforihapotetta. HaPOi. Hapon aniom aitoutuu leoklioD aikona temaglykosylaalio. 
mnn«!SB«n Milflcciyicscn monHtnaKaan alermieaaa. Turn ayystii fbaforthqioii lai sen 
joh«teni«dscn«nSara vBhciKCicatoion cdi^^^ VaikkatoottcotaBilyiffivaiUlhtaaineei, 

15 penisoimiMd8UUdtt.8aaflaaneraaiiansglyls«^ 
KittyiniscamicdrfotucmcMccn. ^ 
loppatuaneea vartnmyytenajapatantuneenalfliiuno^^ 



20 



TSiickelysiasetaatin piliekOTiiiRta transgiykwylaaii^^^ 

koiriiaHsolla tri okatniuaiotolcnisoim prosoBBlUa d cjo cno«JSiaan tmmottna. THaaa 
ketaJiTmnswa Tcayreny dcRminaiottilcniiWcB vnidaan tcaywnnoaaa mieimaa ealmeaMtel 
xcakHi'viacUa dostraiiBiojllqcBtdinaiia, joaaa on sBuraavat vaihect: 



25 



KcanikaaHt, di dtomoU ja hapan katdyytti. adcwtctaan jmihcmolsoaaa mnodoaaa olevoon 
tirkkdyarnatEriaaliin/raTni aiiniitfstaan sopwimmin erilHsesai leijnpeti-tyyppiseMa 
sckoitualaittBcsaa. joita on kaupaffiscsti aaataviasa nsdta cailaiaia. joiata caimtaMdna 
maimttakoon noqalaen Fbrbecg. Neatemliset fcemikaalit annostdlaan tBssS laitteessa 
30 imm«i'^»»'««»» BopivaHa suoniindla. Aeiosolln piaarakoko on sopivlnmdn ahieeUa 100 - 
10.000 nm. Tarwittaesaa fainratettavaaTi iiesteeseen vmdaan Rekorttoa pinta-aktiivisia 
dndta. Jadnemaiwt kcroikaaJit annostellaan hicnojaahcttuna, luidnitwi nestoniaisten 
kemikaalienjaikeen. JanhemaistBii komponenttien hiukkaskoko on yleenaanoin 0.001 - 5 
nnn. odulKscsti noin 0.0 1 - 1 mm. NeawmSiaten kemikaaaiia vSkevyya vaHtaan nfin. ctta 
3S knkonatsneRtemfiatfi pyayy mttSvan pienenS. tSaaB tyypiHiaeaJi alle :««J %. e&iHiaBati nam 5 
-25 %, kdva-4dnoc8tala8kDttuiia.TtaiapartnnotM ajottavmrttoejcetmudcaiaaa. 
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Esisekoitetto jiwssa vcwtlwm kompaWntda ja graniiloidatafvttiaessa. Tlfflllpaiaiineiafln 
nias»an koIkuaekBtniudcim syattealuccwa janoswtoimtnottoa. Konipak^ on 
5 kiiniMlliiuuih Miatavjllai«dtaerilaisia,jdBiata8Bamalidlt*oonesi^^ 
KabL 



10 Masaascos jobdctaan dtten ekamiudeiiicknisecn laittdrtooiu jasaatapahhro teid^ 

EksiUuinkvj voi oUa 1- tal 2-iiinvltyyppifi. Edullincn raooio on l^uovickatnxadcii 
jdcsinloectaisen laJoarteerwa ja pjenampieii Joioaiuiasten viioksi. i-miiviBVstnwflerin nnivi 
70i oIJayjQsinkertaincn kuljettavaiuuvi, jossa voidaan kSyttaaerilMa, csim. Maddock- 
15 tyyppisia. sekmtasosiajfl syBttSvyohyklceen jalkeista komiittBwinta, efam. suhteessa 1:1,5 - 
1:10, cauUiscsa iwiiJ 1:2- 1:4, lyy^aUseaU aoin 1:3. Suhtecllisen kdvan tarWodya-. 
JcOTuIaaHseoksen qaniinea luuviskstruuderiasa oa helppoa, konban xmvin 
syattavyfihykkeessa on tilavuuttaxUttSvastl Ja massan liika lampcneminen csietaan caim. 
jaShdyttSmSUfi vaippsa sy5tt5vy3h34dke«sa. 

Eksimoderin vaippa varustetean tavanomaisffla lannnltysvastaksilla sySttavyahykkfien 
jnikeou. NiJssa tapauksissa, joissa kaaiieDy u luassau happamuus on korisca, on luuvin ja 
vaipan materiaalit vaBttava vastaavasti. Ekstniuderin suutin vjUitaan iShinna jatko- 
kaidUBlyn vaaliimiBlBn uwikaan. TavalliBcaU masaa ioko jHaiMlylciaaii ja ftiauoloJdaan tai 
25 app]ikoidaansiu»aanlsohteeseai. 

Bkatnwsim lampBtfla on yieieeaa noin 105 - 200 <C, edoffisestl noin 110 - 190 

On tyypmista, ettS ^ettaessa suhteeffiaeB koivaa taddcdysJoamikaaafieosta eiityisesti 1- 
30 luuvletammdeiffla, loorkean paineen muodosianrinen ei olc mahddUiHUL THsJia juhiucu 
kaytetaan vandnalsassa ekstniudeiiasa guhteellisen viiljaa suutintyQkalna ja jos painetta 
tarviiaan appUKDlndin. peine nosteiaan eriDisellfi eksiraiderin jsflkeiselia aul^ranpullai. 
CSranuloitamuoto voidaan ajaapeSMsiisiBBa ekatjuudaieiaaa, joa tnotteen laani ja 
Anrfnftimmrtw VflWrryvai pmaessolntiMeaosim xoxOwa. Tarvtaaessa masBa voWaan 
35 j^dytylcsm jSlkaen t^aoalrafataisesti Jouhaa, p^ ja kuivata. 
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Kompalartm ja gmuloitu leaktJoseos voidaan myisa Jdhiaa kuumenausuuniiit Jom 
tnaiBglykosykntio ti^oni taridMlyspolymeeritakeisBa. 

4. Jiaidkaaitailv 

jattokayttca v»rten. Tavalli^e^ti nmsa jolco jlShdytetaan ja eranuloidaanral awllkoidaan 
3UC«aaatohtccaccn.Or«auldt«muotovoid^ 

taotteen laato ja aiDin(>T8»t,idet kehitry^t pm»«aRoit,tikieTTOstBn miftana. Taiviltt«sa 
10 massa voidaan j^dytykscc.jaikccnt^au3koh«iacati*^ 
tavancm.ame^tapatoiim.onc«r«are-lchamntetaIteen 
8aldea.jakapc5tatajak«ivatr*aan.Kodcadk^ 

vaiiondta kSyteta, tSs^S keksiimltesa aUcanoba ei tsrvitse h««ihd«mi« po1« rMkrifln jaTteen. 

IS Katen aeuraavastal^y ihm. nosien ttiotteidw eriTyi»«n ednllinen kSyttoalue on 
kauuiasuJaliiuiaL NiidfiU valmistamiscksi transglytosylaatiotuottcidin aetoitetem 
plasusointiainetta. Plasdsdiitiameen mSaia on iSUfth, Kopivnmnm 0.01 - 95 paino^. 
cdullkcstinoinl-50paino.%.tyypUH««rti«c«n30-S0p«iio^l^ 
KaytettavSksi sopivatimfkatahansamoiiomeerisettaipolym^ 
20 BdoJliaBsUJcaywtaaakuitoikiaiiionoincp^ 

triasediid, diasedini. monoasetiim. liie^Mtraatti, tribaiyyJWtraatti, asetyylitae^b- 
ritailli, HadyylilnbulyylirilnmUi. dunctyyUMAKimuttU, dietyyliaukkixuiattt. mcapAkahapcm 
ja dioUen oKgpesteii, elyyUlaktaaM. metyyUlaktaaiti. glyaerolin lasvahappoesten, 
risiMOlJy. dliivittljy. rypsdfiliy. nfinlyOliy. Oilmlyyliftalaaia ja dietyyliftalaatti. 

25 

TO-tao ttftH.^.^ ft.n»nalfiuudet 

mn^ tWBiBgiykosylaalioiMktioa olostibtdta jareakdoaikaa seia«agei«siin2toU 
30 variolnianavoldaanvaikuttaawoiJeenmolekyylipaino^^ 

aaetyyUt,) dsajtaen. nrika«ahdDniataaeBim.Uiman (to. alia) cn^ns>km^m^^ 
(vi^aiieeni,iaEraavuo8, suland8iampOtaa,hydiofobl8ui«).B8iDaol^ 
mt&aiaesd larkkfiljtoen niDoHina^aa saatdy 

ja valmistusMrwisBm dimensioldai, kuira ku«enavan luuvin pUiuulBii Baaidylia. 



35 



01«nme todenneot. ettH taristolysjohdannaisean B88Q«#>nW«iaaIlaectyhinat, etenkm 
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sella tnmsglylcosyloiiinlTi aikana. Fosforih^osubsiiraeiMieja ov« alMttsfodhapoMwesta 
saodut hypoforfaidiyhinat. fosforihapokkBeflta aaadut divety- ja wtyfosfiittMnnat wka 
fosf oiihaposta aaadat fosfeatUrsflimaL KoSka tuotteei ovat vaJJcdsla, vim voidaan Himaia 
eaim-selUiisiapapmi tdlB«ookimonritt,joidenopaBitBettion8ohtM^ 
5 tCTH liiiwft wHfcyy Ig^. 

Mita tdcctnmsglylwdyUwtiotuottccn lakcntcesccn jaViohajoavuuteeo. csfliaolevan 
]»ksiimoD mukaan leaktiota voidaaa ohjata dten, ena vaJkatetaan ce-hfflsaaaolevan 
itticladiiUylmaUi sai]yvyyt«ii/pHkliooiiiui»usB«ii. Kiijallisiiudcssaoo osoitetiu. cttaCd- 
10 hiilessa olevaUa asetaatdryhmam on entsymaattista biohajoawmrra aletniava vailninw. 
OkumicyUmUivasU U)Ucuuccl luduiaiudumuaffiScsU RTWdtst.^ 
vaikutiavan royBs anhydrogJalcoosiyksikSssa olevisc asetyylcyhnuen lfffBlrifl«iBan 
ButitBiaua Hwaaiiuu 02, C-3 ]» 

IS YlilccuvcU»iuikduduuOu luukaiscii cksUuusiutakiiiiKaiija pano9i«alctioidea se*a nSidcii 
avnnaaftaanaaatavieatQoiteidfinjatuime^ voidaaa eatSS 

msinaavaii: 

- Reagssnssta maaiaa voidaaa ahailaa yU 95 %:lla panosnadOioon veaaUuua 
20 - ReaktioaikasBadaanBelvastilylieiinetylai 

- PolyiiiBeiiBwn,hydrofbWMOTaianeIden8aainjoiovaLpare 
joaaa enamman vesaiukoisia motteita. 

_ Asttlyyliryhmai sHilyvai panamnin, lum kBylciaan hypofoiXuiihappoa 
. HypofoflfotihappoakaytettaetiBafosfori mtoutuukemialliseBtituotteeseeneUtao 
25 nansglykosylaadoiuoneeseen anlonlstafunktionaaltaiiutta. jplla vddaan valiuiiiia 
esim. tuoTteen kompatibiliteettiin ea natBiiaaKen kansBa ja diBpergoitovOTteen. 

- varionvasJeaaapiditaoteonparenuidncan^^ 
AaeiyylirylwilenjalcaninaanhydroBhi^ 

opahda C-d -Mfliaia, kuien panospiosessjssa. -> lasta. raoneesia valmisienn 
polymeeri ra«lwBteelta{meiilamOTjatapaakde880,jomlHhe9 aeetyyltjyhn^ 
smyvSL icaynnlsiyy estau icapiolakiDnin leflkaan avaava polymerolnii gljtoflln OH- 
tyfamSstil pBHsaantaseati eU lopputaotcpdlynieeiin hooioittuiieiBUua oleneB. 



30 
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Bsma okvan teksinnOn mukaisia taddrelysasetaatin furicfionalisoitoja tjansglylcniqriBatto- 
TOOTOita vddaankayU!aliiinuiiisa.ICi»ia vuidaaneieiddnvalim5Utt)a»«i^^ 
S mekadheBives). 

KnunwaalaliiniDja on wkaisennnlii valndstetw ^rkkelysaaetaateista. BP-hakeimis- 
julkaisussa 0 603 768 on mattu mBneielma. Jossa arkkdysesuaista, ketjuapKuuB CrCis, 
BubstiniutioaBteDS 0,3-3,0 on valnufltettu hot melt -luroaplMtisoiniallaestena 
10 haffinmiarKraiaUapolaariBeIladUutaiima.kuteaiay>»ioima,c^ 
etokByloid«UaW9fenoJiA:na.NK2-iiydrokBietyyU)-12^teai^^ 
% BSterinin»!ia5ia,Uimakoosraimi^ kuinpuiwirtteiWo kuuluvat 

polyvinyyliiOkohalitdetyleeiiiA^U-^ %),taftiitaharta 
(maacSL 0-70 %) Bda amldlcsidaDtU Onffiira 0-3 

^ KnmpoTientii oh aekaitetm ybieeii Brabender-iyyppisessa dcsnuodeiissa 130-150 
Tuottcella on ilmoitettu olevan hyvSi tarttumisoinmaisuudettaiT mi c in l i im B an nsessa. 
1 Ahiftalneena kfiyieny lariflCBlys on voimK oUa hydioIysoMu, mm d voiuuikkaasti 
hajotettv.; dckatwoBickvivotentaio on aiiiirttoiuja<iaTuimetQ88aiaikai8m8aa^^ 

•20 substltimtioa8ieen(PSa0e«n«iitoUeflpdinili8nyve^ 
MBUt esterit csipchimtctty osafla td kbko mi^^ 

TSddtdysBSotaatin tanaglykoaylflafiomotteeBta valmistetto sulateliimak^ 
emtetly mytls Fl-patenttUuiKemilkSNsa 200203 13. 

F^Wnlftvataik^lmiieroaaeddiaeslieiyisaiai^ 
useanmrnsakmsnhtBcsBa. TaddsdyspohjajBenkoniponenthimoldcy^ 
sanialla w«olla ftmn rt^iEtenttihakemiflcsBaaa 20020313 kuvatoUataottedla. nmna 
ghikDosipatyineedD substitaaitit ^vat oaittaiii erilaiaia tai oataiaubatitiKsnttieii oiUasaa 
30 sanuqa niUten n3m eri glnknoRirenkaan hiiliatomeisaa eioaa. 

raikbdyst«etaaHntiansglylf08yl«»rlninntte»ta voidaan kayttaamyos polymeeden 
vataistakscssa, caim. nakroHUtjaatwroinaionknan iwoavaasapolymaioiiioiBBatai 
oUgomeerienkytkEiinassatWctolysninttBiiam. 'Ilintteen e8tertMniias»dla (yteensa 
35 «ctyIointfas«Bena)voidaanvatottaa8yntyvanpolyin«ato 

nminaiRiinkRim vaikiittaa huomaitavasii mifisa asemiasa polymBerikeflui anhydro- 
glufcoosiyksikaasaaUaitw^vat. Yinnaircttavaatipolyinoioimiiniinti^ 
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ascmista C-2 ja Cfi verrattiina rmUcm^m. joka tapahtim asemista C-2. C-S ja €-5 johiaa 
criUdaccn aivukc^ujcn oiicirtBatiooD ja eiton criltdaiin fyaikaaliaiin oininaisuulcaan 
lonptrtnoTtPitna. Ko«lr« t«rkBlyR«5;Bt««tin transglylcosyl-ahntimttP^t «fi8Itavat vam vahHn 
vapaitahydtoksyyliryhmiaDS > 2,S janddn rijaisevatlShea j^on^m ascimBaa C-2 ja 

polyinoaatio tai kytkcataieakticrt johiaa cnanmto loUcopolynieon- torn okwatepolyinam 
lakenteeseen, 

FtolymeR^tavaii mukaan tuorteUla on erilaiset solanus- jalaasiiityinaiainp6tilat. 
10 " Miafacn sulamispistecn tuotteita voidatoi kSytt^ sulateliimoi^a scUaismaan Oman 
alkoisia pdraiittinua. Korteamman solamisiyinin&i tuotteat vaativat pehmitytaen. 

Vaikkd ^ft ketaumessB erimedcrin tavatakaaa «rid«lya«t«l.polyertaritopolyne«iBn 
valuualUBUi du.liuuMOit*ms«li. lodcllakooa «ai dcvan lckiu»«li maWoffiBla. 
15 vdnustetutt«c*teelovattaydnyhtBen«oiaviaJ-100%n»osao^^ 

bfflHHa.PmaalU«8Ha«ia iransglykos^^^ voi scuratolakloniiiiuiu«uB«iiili«aya,jonoiu 
loppotaotteeDa Baataiain tSikkelysesteri-hopolyeaterituote. 

Reaktiotaote vddaan myBs vetfia nauhakai leaktorin paSaafi otewrta snutliinerta, 
20 jaahayUffl,leiluaaUdjauhaiipulv«aiki4. 

TarvJu^polymeednBoaula^vddaanjohumBai^ 
jtaxiaUa tal aUpaineella. 

25 |Ceksinn5navdlasaiaaviawottdtavoidaaaMyitaapdymeea^ 

polyurelaamBynuaffiineBipolynu!«ama.inaiU^ , 
Buurikokoi8enaKoinonomeerina6e]^8.kBprrfate^ 

makiokoitiidaanoiiiia. 

30 KfloanniWluivalimdllstandse^ 

taDnattamteknolo^aaii. Searaavatd-iajoittawteBinifiiWtvalaiBBvatl^^ 



35 



Tarkkeftwaswaailii transglykosylaatlo ekstnmslotelaiteesilliatalyynliia rftldliappo 

KoteBt suodieidln semaavan yldsca. numtelyiavan rantodsaBi. ISaalyy«ina kayieuy 
rilddhappo Uvotettim ki^tettyyn diolHn. liuos sakcatettiiBraidaitta^ enllKti 
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pmDcastiaa tai manuaalista annosirfiimiskua lcayaa.»aiia kiinteSn tSrKkdysasetaatm 
joukkoon Idjupetityyppimsa sckoittin^ssa (Parbera F50) tai picnien erien tapaoksessa 
yMBSckuillimcssa. Tuoilcektd buuLu pulvcrinudnwi massa »yOlcUiiii duUruwkmu jukfl 
sellaisenaOT tai l«on?)aktoitwna. MikaU kompaktointia kBytettiiii, as suoritetaBi 
sculalevypufiaiimBna. jossadU nuttriiainjavaipan jaShdytys- jaiamnutya^ 
(JO...+lSOT)inatriiainntfttqjeiidnessaD/d ISOfZOnmijareiMtovuntyjppilliaesti 120. 

MaSnidn pakauuB oli tyypilliBeBti 30 ram ja leikien halkaidja 5 mm Ekslioudadna 
Wlyteniin l-muvldffltnii«ieila (P35, La>^, modulaaiinen 
diapetfiHviaensekoinikeeoAnuoWauksenkcmiponOTti^^ 

Ruuvin puoHvaiisia attaen kompiBSrio oli 13. OpetoiaTiian^otila yObj^ vOm 140 -IW 
-C t^aukaaa mukaan. Bkatiudointiaika oli tyypjniBeati 10-15 rain. Ekatcudototi toiawitdn 
Uuvillanaa. Kuealoauhteel Ja kSyielyl naka-aiiieel on uaiuaimiin kuvaUu ohaacssa 
taulokoBEa (TaulukkD 1). 
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Tanlnkkol. Reaktio-olosuliTeet 
Koe I 



KOBI 

E:oe2 
Koe 3 
Koe 4 
RoeS 
KoeSi 
Koe 62 



S 

500 
500 
SOU 
1000 



Asetaafti* 
AGU 
tnol 

1,7 
1.7 
1,7 
3.4 



E^leeni- 
GlylmU 



Rifcki- SyUoierin 
happo iBmpStila 



1220* 4.2 
1000° 3.4 
1000" 3.4 



8 

50 
25 
75 
100 

m 
37 

37 



mol 

0,8 . 

0,4 

1.2 

1.6 

13 

0.6 

0.6 



0,18 
0,10 

0,18 
0.06 
0.04 
0.04 



120 
120 
130 



Seoksen 
IMupStib 

140 

140-160 
140 

140-160 
160 
160 
160 



LSpimeao 

-kerrat/ 

^tmnsio 

2 
3 
1 
3 
2 
1 
2 



Kompak' 

tointi- 
kerrat 



a 



20 ^Taikkidytiascuuiui vdumMiuvuvmiMhAy^^ 

JSilysaaeiaataa oli taiWattu 1 h BmptWlaaaa 60 vakaumaiiiq)iSkaapi88a cmica 

iSdysasetonttio 6U kolvrtto kiertoiliniMuiriBBa 105 '^wao 12 h eimen kayttaa 
25 * RikWhapon maSr on %!na leaktioseokeen a^iasa 
Koe 61 Yhden keixan ekstrodoitu toote 
Koe 6z Kaksi keitaa ekstiuddtu toote 



30 Kkstntdoirim wotteet pohdistattiin anaJyytWsiiT. wrkrthilcMm jaiihaTnalla tie hionojaKmsfital 
pmvcriksi. sckoittamallapulvcd n. 10 vcsimsarsaa jaaokoittamBlJa seoata 12 h. Sen 
jWke«itoore8itodatettiin,pe8lnn vedelia ja kirtvanttn ldctn.lniaunni.Ka.Ke8k«naann 
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vedHiikoisttsn reakaotaotteidKi osuos di 20 %. Taotesaannot on laricemniin esitetty 
tanlukossa 2. VeaiHiikoiaia iuoU«ta]caidrteii8oiriinHPIx:.1ri£^ maarittamaiia 
<«agoiiiialuu elyltwriglyltaU ja anhydroWukoolipohJaisren mono- ja oligomeerien osuus 
vawaavantyyppistea vertannaineiden letentioaikpjen perusteella, Tunmstetnt sivutuottBet 
olivat etyleemglykolin asetaatli ja etildmhacpo. 

TuoLUdihsiiinuIekyyUpainojakauma analysoltiinGPC-tdcnUMa VH-BiowtaU^ 
AsBtyylisisate maaritettiin joko NMR-analytiikan perusteeUa tai hydrolysoimalla 
asetyyliiyhmtt jatitraamalla syntynyt etiMcahappo eaakseUa, 
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Taulttkko 2. Keaktlivisella ekstruusialla vafanistettnjeii tuottdden karakterfsointl 

VesOinkoisettuottBet % reaktioseoksesta 

Mw 1^" Mwmm Etvleeni- lAGV 2A6U 



Koe Polymeeiituote 





Saanto 






% 




Koel 


iia 


3,0^ 


Koe2 


93,7 


3,0" 


Kue3 


84,8 


3,0" 


Kue4 


81,4 




KoeS 


72,6 


Koe^i 






K0C62 


95,1 





Mn Mw/Md 



Etyleeni- 



OHgomeer 
it 

> 3AGU 



19 SOU 
18700 
9 SOD 
26 300 
10 937 
322 83S 
290735 



61U0 
7000 
S 100 
7 700 
4 970 
43 771 
41798 



3,2 
2,6 
1,9 
3,4 
2,2 
7,4 
C.9 



8,12 
4,64 
10.2 
8,10 
4,00 

2^8 



0,45 


0,26 




0,3U 


U,18 




0,52 


033 




0,27 


.0.20 


8,2 


0,33 


0.16 


8,0 


jHllda 




0,5 



" HycboIyyttisestiniaiiritBtty, 

NMR-JiajnUHritetty 
PSab: asetyylirjlunien substltttutioaste 
AGU: anhydxog^oosiyksilEkS 
KoB (?i YhdsMi lasnran ekstiudoita tuote 
Koe 62 KakRi Verrna eVstnidoitu tuote 

NMR-tdcniflsalJa aSBdtcttihi Mtoutanccn etyleenigjykolin inHariL Kokcen 5 mnkaisccn 
taatteeseea oU Bltoutunot 3 mal-% etsfteeniglykoUa. mika vasiaapdynwrointiastettaDP = 
34 olettaen, ett& etyleeoiglykoH on pdymcrin paatayhml. Tiilos vastaa suanwsluokaltaan 
(rPntlia sooritettigaiiujlelcyylipainoxnaBntsfksi^ 



00 
o o 

BttD 

a b ^ 



30 



£simerkld2 

Vertaihiesimeridd transglykosylaatioreaktion suoritnksesta ilman 

PeroiiatBrMtelyksesta volmiatDtta tikkoIyaasotBatti (6,8 kg), jonka snbsBmarioaste q& DS 
2,8, Usfittiin SO l:n LSdige-reaktonm ja sekoitiis KytfcBttim pSfflle (sdkDitiiiAiomogBni- 
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saaaod 85 pnn/1500 ipm). loiiKtoon lifsattiin etyleeniglylcoli (6.4 Xg). jonlca jouKIcoon oli 
liaaity 14 g 93 % riWdhappotL icalcdosoosta wkoitotiim 30 min, orinWl jakccn Jjytlccttiw 
vakumni pSfille ja aloitettnn reaktnnn lammitys 1111-1 ';.U '( Ite^n , miRsH l»inpnnim«a 
icaktioscoste pidcttiin 1 h 15 min. Rcaktiou jaikBedkytkrttiiii vakummpumppu pois pSaM 
5 ja mote saostettiin wdesta samaHa sekoittaen. KeaWicKBCKta janhetaan vedewfi ja 
suodatetean valkofacn puhrcrifflaineo tuott sekapostBHn vcddlftpois j^imaHtato 
etyleeniglyknU. Vuhdirteton motteen aaanto nli n. fttl * ja motekyylipamo Mw 12 !>h4 
gteiol. nnka m sonaa auuiuushiokkaa kain csinwddn 1 kdacn 5 nnikaiaeii taotteea. 

10 VarattacssacamerkWen 1 jaZroukaJsiatulokaahavaitaaa^ 

transglykosylaatioieaktio voidaan toteuitaa ekstmusioteknisesti kayttamSlia 
dioUkompoticnttia vain 3,7 - 15 % laskcttuna tadjkclyaasctaatin wSMaO, fam 
vertauuesimfiddn nmkaisessa tapanksassa (patenttaiakBinuksen W 20020313 nmkainen 
nwnctdnfi) on ditflikoniponeottia vaaiaavii ii fidoKsiui paaaaJJisdcai joodmiu kayifflmaaa 

15 massasohdotla IBhesltl tiridcdysasgaatflla ja ffieJ i komp n nenHlle. 

yniip_ «,ir,,«vt»n^ mtldttiln taaaS vertaauesimerkissa 2 (patenttihakineuksen FI20020313 
mukainainicnctetaa) vahnistetun jackstnrasioteiknisesti valmistetuataottBen (ealmeddd 
I koe5)asetyylnyhmasisat5ajBasetyyliiytamendjoit^ 
20 ykalkBssa. PwlymciuiuUastedUiau luottcd lili val vju(U«via, TWukacl on caUeUy UmlukoBsa 



3. 

TaulokkoS Valnitotustavan^aiIwtustaTinsglykosyiaa«ataotteldena8«^^ 
25 JakauluiniscGn anhydrog^koosiyksfl^ssS 

KoB Mw DP DSActot DSa.C-2 DS^C^ DSacCM; ^B-P 

(GPC) (PMR) J^^j^j^^^ . 

Eaioiedcfcil 10 937 43 2,21 0,72 0,70 0.79 W 

^iMri2 12 "JM 47 7.;43 0.88 1.01 0.53 1.0 

(vectBilid 

Qlykoll>^: glykoliin sftouraneai C-1 anomeedsen Iriiten konfignraaiio 
AGtlf: aohydrogfLukDOBlykBikkD 

DSac: AfiBlyyliiylumaiaubiiiiUiiiliuaBbi 

TUotaanalyyai osoittaa, ettaekstnraaiotekniHejrti valnnstBtan tnotteen asetyylirahmien 
jakauma on crilaiosa vcnattuna venaauedmoikm nmkalseea taotieeseeii, jossa 
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asetyylityhmia on meiWtavasti loluemmt &6 Imlestfi. Ekstruusioteknisen tuotteen 
asetyyliryhmMai jakamna on lasaisempl. Kaytettaessa transglylcoRylafltiotuotetta 
polynoQiica laakapainccna voidaan aactyyliryhmien jakaojjiaHa vaikuttaa polynwerieo 
raksniBaseen 




I!inmerkki3 

TSrkkdysaseiaatin transglykosylaatiD ckstruusiotclaiisesti kaialyyttini 
hypofosforiliappo 

10 KBytEttiin vaataavanlaiata mflnrtmlyS kdn esimetkissa 1. L8ht6idneiiia kiytettiin 1000 g 
t8ridodym5ctaattiaCDS2,B). O^SkgetyleouiglykolittjHS gUypuTurrurihEjflJua, jukauli 
Uuoiettoetyleemglykomn. Ekstmdointi tapahtid 170 -180 *C:n Bropfitilassaja 
ekEtiudaintiaflca dU 10-15 inin. SeostaldenStettim 2 kertaa ekstrauderin ISpl. TuottBen 
ixidBkyyUpaino oli GPCtekimltanamiaritettyna Mw 176 125 gftnoUMn 22655 gtool ja 

15 Mw(Ma 7,8. TXiotc oli vSriltSHn sdvastl vaaleaiii|)i Jcoiu csiiMoiKiii 1 uiuIittlsBl luutloei 60. 
happokatalyytm valinnalla voidaan \aiJaittaa tuotteen tenniseen testoon etotrousiossa. 
Tuote puhdistettiin liuottamalla se asBtoniin ja saostemalla vedestB seka kuivaamallB. 
NMH-RpftVimsVopisessa karakteristmmissa e^P-spekni) havaittiiii. ettl n. 60 % Idlytetysta 
forforihappo-katalyytista oli sltoumnut laiWtosasclaaUiiu kMuiiimMCba. TatkwUdlawH* 

20 tuotteen asetyylisisaltoa NMR-spektroskoop^sesti haivaittiin asetyylisiBallOn sBilyneen 
etmomaisesii. Taalukossa 4 on esitetty asetyyliryhmien jakauma. 

Taulnliko 4 Asetyyliiyhmien jakauma hypofosforihappokatalyyttiaesfi eksfruaslo- 
25 tekniikalki valmiRtetmun iiiotleessa 

Hiaiatomi DS ]waari<ys - KvantttatiivineB "C-NBm , 

C-2 + C™+C-6 2,77(PStot) Afi6tyyli8ignaaliena76ja23ppm)suhdeCl agnaajedhin 

(97-103 ppm 

C.2 0,81 98 ppm (signaalien suhde kailddln C-1 sigoaaleihin) 

C-3 0^9-1,0 DSw-DSo2-DSc4 

C.6 0,9>1.0 LBhesmysinasetyloitunot 

Tdoksen peniaiBella tuotteen polymeeriiunko sisaltM vapaita OH-iyhmia C-2 asemaffia 
keskinaaim yhden vUtta anhydio^okooaia kohden ju tenrinmBBSti mtontuneen forforin 
30 tH^MmHarin KBiiKamaflkymmBnia anhvdrogjotoosia Iroluteo. 



mrr nrm 9R.lfi.n9 12:B7 



MISTX- UBB 0 6B 696 BIO 



KBiELLSPATREK Atlakaspalval 8IVU 021 



19 



^oforroriliapok. mfiHrSo vaifcutas tarkMysasetoafln ebBtruuriolekntoeeii 

5 Suuiiifii«invastaavakoeknine8linerid8^3,iniiaaft^ 
eddlisMiainMIMstlLMiartiahtaamanBarmo 

Tttottwn mdekyylipdno niliaritatiim GPC-tofcnHJcana VTT Biofokniikassa. Tulotecn (^W 
199 062Btofl. Mii20 896gtooljaMw/Mii 9,5)penisieeaanahdain.etta 
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voikottoa tnmsglykosyloatiotaotteBa 



motekyjfflpainooii ja -ja R aa ma a n . 



15 



20 



25 



30 



EslincTkldS ^ 
K„um«8ulrfiin.-«^i8taiiriii«i sek3 etetnmslotdiiriseatl ^ panosprosesrilla 
vaumstetiilsta transgJykosyiaatiohiotiMsta js Ittmaomtnatoiialwlaii miaritSmmen 

•nansglylCDsyiaatiamotteista ( esimericin 2 Tnukainen puhdistettn tiiote s i .iiina 1 . 
Ewaoddn 1 koJccon 5 mutoincn puhdbtettu tuotc = liima 2 ja caxncridn 3 mrifadMn 
TBakHnsBos ilman pnhdlRhista = I .lima 3) vatoistettiSn tonmasulaliiimit sdoittaauinal^ 
gtraMslykc«ylaatiotuotottaja70gtrietyylidiiaaiti^ jiimaseoaaiddcttimsctoituksc^ 
jslTceeo yU yOn 80 -Crssa IBmpfikaapiBaa. Sitwa iSn^ nofltetbm 135 

pirletHin4h. foakaiSItoen ISwrfstamitatian silaviskositccttt (CJono & 
plaiB viscometer. Research equipment 1 xmdm I Iri). 'ISmSn jgllce«n vUkoRiteefHa mitatliin 

Sonraavassataulukossa (tauhddw 5) on caitetty viakositecttiimtt^^ 
ToBlakko 5 Kmnnasalalifanojen viskodtestti ^jan ftinbtioBa 



35 



Lnma 



Liima 1 



Xsma'A 



ViskDsiteetti. P. Mittaus ISO *^. 100 mm 

■ I— . ,*nefu^ m. 



52. 



14,n 



4h /I35''C i Sh /l^S^C 1 6h /13S^ 



33. 



14J) 



AO. 



3.6 



7h/135°C 



4,1 



3,6 



14J) 



sh/isrc 



4^ 



3^ 



14.4 



gh/135°C 



43 



3.y 



14.7 



'Mittans lOhAkubittoa 

VcarBttaosaa liimcaa 1 ja 2, joiaaa kummaiaaTdn on kaytdty pohdiBteaMja 
transglykosylaBtiotaotteita. havaitaan. em nHrien vislr«HtectHtaRO ovat samaa Inokkaa. 
anmon niidea viakodteoitiaiBHiBamis kaytetyiesa olosohteieBa, nrikatdaaaltBon 
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vUkositeecataai, vasmvatliimt,KuitenkLnon otettavahuoin^ ettaefattouBiotekmaerti 
ahnistetiiista tuotelsta saadaaii pai^niuial luutesawmol pauusicakliooii vawUuiia. lostw 



Vi 

5 gyotyyeneoimtovesiPiukoisiataotteita 



LiunoDriT. I ja2 venattanalinnaSdkoaioitoH^ 

iudAyyUp«diw.HuainJo0an«il5iaan. «ia tfinltol^ cmteywoy ^ 

pdrfUtainatantaekatmusiottotetii SiJdliiman viekositeettistaWiliBUUB onhyvS. nuka 
10 iodikoi, cua bUibiilto mmafuimuUiuliun vahniislamisBksi ei tarvlta vaiuSiioaoil 

gqjntiimgtantmkBun. 



HyvSrtS BtabiilkuudeBia tnarlddiitt on roylte vBrin sBilymiiwn oltopediifldia.voatam 
kenenavana tasona kolco lammiiysproaessto alkana. vaKte lfiixMaa.sr"— ^ 
15 IflmpekaapiBsa a35 avonniBBa aBridsBanlttaiiBWii vaUIUL 



Mikffli Bolatdiiina vaUmstetaan peaemllttBijaHsraieoWoseolssBsta, joBsa on kSytetty 
likldhaOToakaudyyiflna. saadmti^^ 
kastSes^ odotetusiL 

20 

Kumnaakliimojen ttttttumisomindmiukaia tcstattiin tevittamaUllliiniat sttUmapapoim 
pliBjallejapataBmanavaBiHinias^ 

vedattflnlliimiotpaperit ariDeaatoirislDim. j^^ 100 * kuiteepattmR 

papeiiSBaKaiKlcien IcoHnen lihnan topanlcsesRa eli liimanR oli onnistoniL 

25 
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VfltenHivRfltimukset: 

1. MenetelmB romKglylrnftylaariomowrtdeii valmistamiseksi. jonkam m p h ^ li^ mnkaan 

- fflikkdysjohdannainemsaawtaanhap^ 

dkanohn kanRiw. jnka RlRSIItHH I - 6 hydiolcsyyliiytan^ ja 

- lealaiotticteoictBantdtecnspnaiscs^ 

tnnnettn siim,ett3 

- tMtKk6ly8johdannai6tBn ja alkawolin vSUncn transRlytaMylaatioreaktiQ suoritBtwm 

TRflkriivisessa ekstniosioprosessissa. 

2.1fttoJtttvaatimoI«enlmttlM^ tutinettu dita^etareaktiosuodtBtaaii 

otennaisesti ifanan nestBndlsU ^t^Uainfiita. 



3.PatenttWaatlttwltfcalUu2iiiuluduwiiiiciicte lunncllu diUl, bUH larkitflys- 
1.1 jnhrtamiiriuesta. alkanoKstajaliBppamMtalcatdyydsttnwdostetflanseosJokas^ 
ckstruusiolaitweeeeai, jossa scokscca tuodaan mckaanista enecgiaa ja lampoa, ja 
tiOTSglylcDsylaatloiBsdctiota jaflcieta^ ekstronsidlateeBsa, kmmes tulctoeaa saadaan 
polymeeiisulate. 

20 4.lcinIdnpateuiavttalimukBail-3muludiiBniii^ tunnottu silta.etia 
TfiakHoseos jdhdetaan ekstrausJolaitteeo llSpi ainakin kahden, toisistaan erilUsesti 
jaadBttavSUiiauiiiiilyBvyUhyUuwa^ iflkdsBSii Uiotavao lanpOujaSMTi 

25 5.JonIdnedeffisenpBteitdvaBtimnkBeniiink^ 

dstrauslon laujiiOUla uu 103 - 200 X, cduffiseBli noln 110 - 190 "C. 

r.. j^^fVin tafalliiMi pHumUivaaamukBBn mukainea menetelma, tunneitu sata.entt 
ennen transglykoBjdaalioiBaktion saorittanaista aJkanoU ja hopan aine sekoitetpMi 
30 kciikBuaan Btwlujen muodostannseksl. ja seoksesta motetaan aerosoili, JokaUsHiaan 
tHddoJyqohdannaiseen haluttoa loppnmotteen moolimasBBa vastaavana aanoBtukBena 
euBeoksBD wotcamiseksi. 

T.PateotfivaatimukwadmukanitaiiiHiB^^ tunneitu siita,enaalkanoHnmaaraon 
35 noin OjOl - 20 paiiw^, eduffisesti 0,1 - 10 paino %, tSikkelyfijohdaniiaisen maasasia ja 
alkauoliu luHBia un noin 0,0003 -noin 5 njooU-%, edwUisestl noin 0,002 - noin 2.0 iqdoU- 
eiityisen edaffiBeati noin 0,015 - 0^ inooli-%, kSytetyn taMselyBjohdaiinaisen 
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8. Patenttivaatimuksen 6 tai 7 mukamen menetelma, i u n n e 1 1 a dita. etta alkanoU ja 
hi^an ainc sybtetHan acrosolina Icijupcti-tyyppisccn sckoitualaittocacon, jossanc 
setooiteiaan jauhenniodossa olevan larKlcelysjobdaiuiaisen Kanssa esiseolcsen mottanflseilsrt. 

9. JonldnpatenttivafltimulcsBn6-8TnutrinaiinBnete1mfl. tunnettu aiita.etti 
nlkonoUii jahappaman aincOT soldi mahdcdliatOTiniuidcaiiioateniai^ 
pitoisuus valiiaan siten, eta IcrikoiiaiOTCSteinHBia on pienempi kiim 30 %. edallisesti noin 5 
- 25 tarickBlysjohdannaiaa risajtavta esiseoksen bdvaraiii^itoisaiidesta. 

10. Jonkfai patenttivaatfanakson 5-9 mokBiBCP mcn ctelT na , tunnettu 5iita,otia 
leJktioseos k0inpaktoidaan jahaluttaessagcanuloiciaanennBn seat syBtfflmiaiaieaKlaiTOseen 

dcBtniusidaiaeraeeii. 

15 11. ratenttivaatimuksen 10 wnkainen mcnetekna, tunnettu siita, etiS kompakmitu 
esiseos ayetetsan leaklioseokseksi ekstnmderiin, joka on 1- tai Z-iuuvityyppia. 

12. Jonlchi«lBm'»mpatBntrivaatiOT*sfOTimik3hieni^^ tunnettu sHtH^etra 
tarkkdysjohdanainenfcasittaalnonnoiitfiikiwlykBCBtlhapctt^^ 
•20 tamalla. katicmolinaUa, oksasiamalla, eetterBMia tai estertSinaua vatajistetnn tnotteen. 

) 3. Patenttivaatinniksen 12 mnkwinrn TTwnfftdnia, tunnettu siita.Btta 
tBEfeScdyaaebdannainen on tarkkd^ested tai •netted. 

25 W.JcrakinedellisenpaieattivaaiimiikBeninnkainenmOT tunnettu siitJUeBfi 
alkatioUnal^ytetaBn alempaa alkandlia. jossa cm 1 -6 hifliatamiaja 1 - 5, etenkin 1 -3 
hydroksjfyliryhn^ 

15. Patenttivaatiniukscn 14 mukainenmenBtdma. tunnettu aiita, 
30 metanoU, etanoli, n-propanoK, isopropanoK, n-lmtanoU ja sefc-butanbH, aubstituoitu den^ 
ancdholit, kateii uieluhsiBlauuli, cUikaiBUuiuli. juettJkjduwUuioU ltd cUAmhibUouiU, lai 
alkohoU, jaka sisSltaa 2 tai 3 hydroksyjtoyimiaa, kulenclyleeiii^ybdi, propyleeniglytoli 
taiglysnoU. 

35 16. Jonkitt edeDlseu iiaseiiitivaatiuiiikBeii iwikaiiMSii iueiieujluja, t u ii n e 1 1 u sUta. etta 
happamana katalyyta^^ kaytetato vdivaa nmieraaiaappoa, knixm 
suolabappoa, typpihappoa, vahvaa orgaanista happoa, kwen para-tolueenisulfonihappoa, 
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mBLaajilsuIfonlhappoa, beniseenisulfonihappoa tal irifluari-inBtaaiiisulfoiiihflppoa. tai 
mono- tai polyalkyloitua aryyli. mono- toi polyaulfonihappoa, kuton ksylocni- td 
laimeenisulfonihappoa tai dodekyyylibentseeniRulfamhappna, rai hapama 
ioninvaihtdiartsia. 

17. JonMn potenttlvaaiiinuksga 1-15 miikaiTicii menetelnffl, tunnetta 6]ita,etxa 
Iiaiq>axnmkatalyynlna lo^ fosforipitcrista happra, kuten fnafinnhappna H^Wh, 
difoafodhapokctta, B^POi tai fosfodhapokrtta, H^PQa. 

18. Patenttivaatin]uk3on 17inukaincjimaic^ tunnottu siita, ettakatalyytiii 
annetaan kermailii^esll $itoutua tiansgly]cDsylaatio*tiiotteeseen. 

19. Tarklcplyiijnhdaiiiiaisen transglyJcosylaatiotuote, jclca sisUtSa fostoripitoisesta hapo$ta 
johdottuja anionqa, joUca ovat kcmalliscsd sitcnitancet taqtteeseeiL 

20«ratenttivaatimuksra 19ximkamcQtaot0| tua ut»llu siiiai cltB w uu valaiistotltt 
patenftivaatimnJcsen 18 mukaisesti. 

21 . Pah^ttivaatimuksen 19 ssukalsen tuotteen IdLytt5 polymeeiien lahtdaineena. 
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(57)TnYistclniS: 

MenctdmStransglylcosylaaUciluulteiUcii valuiislami- 
f^ekHi. Menetelman mukaan fMikelysjohdazmainen saa* 
tetaan happamissa olc^uhteissaxeagoiinaan sellalseii 
allcanolin kans$a, joka dsSltBft 1-6 hydcoksyyliiyhmMM, 
ja icaktiomoie otetaau Udtocu Bdlmseuaan lai saalBlam 
jalkokBslttelyya. KdcdnnSn mukaan tSdckelyEgohdaii 
ludsilea ja aJkanoUn valinra transglykDsylaatlQieakiio 
auoritetaaii leakdivisessa ekscraufiioprosessissa, jollom 
rsaktio voidaan sucnitcaa ol^malsesil ilman nesiemaisia 
vSdidineita hyvall'a saaonoUa. Kek^ntfi koekee myos 
uuslacarkkelyiyulitluuiiaislcn Iransglykusylaaliouiuctejtsi, 
jofka siaS^vSt fbsforipitoifiesta haposta johdettuja an 
iuucja. juika o vat kradalUsesd sHouaineec moneeseen. 
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